© 



EuropZlsch sPatentamt 
Eur pean Patent Off i e 
Office eur p§en des brevets 



llllillllllll 

© VerSffentlichungsnummer: 0 684 060 A2 



© 



© Anmeldenummer: 95107463.2 
© Anmeldetag: 17.05.95 



EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG 

© intci. 6 : B01D 3/20 



© Prioritat: 27.05.94 DE 4418488 


© Anmelder: BASF Aktiengesellschaft 




Carl-Bosch-Strasse 38 


© Veroffentlichungstag der Anmeldung: 


D-67063 Ludwlgshafen (DE) 


29.11.95 Patentblatt 95/48 


© Erfinder: Kalbel, Gerd, Dr. 


© Benannte Vertragsstaaten: 


Robert-Bosch-Str. 4 


AT BE CH DE ES FR GB IT U NL SE 


D-68623 Lamperthelm (DE) 



© Verfafiren und Vorrichtung zur destilfatf vert Trennung von Stoffgemlschen. 

© Zum Ausgleich der RandgSngigkeit der in einer 
Destillationskolonne abwartsstromenden FlUssigkeit 
wird hinsichtlich elnes optimalen Stoffaustausches 
mit dem aufsteigenden Dampf eine gezielte Un- 
gleichverteilung der FIGssigkeitsberieselungsdichte 
Uber den Kolonnenquerschnitt eingestellt. 
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Die Erfindung betriffl ein Verfahren zur destilla- 
tiven Trennung von Stoffgemischen in die reinen 
Bestandteile mittels einer Destillationskolonne, die 
ganz oder teiiweise Packungen aus geordneten 
Oder ungeordneten Trennelementen enthSIt, bei 
dem zwischen einem Verdampfer und einem Kon- 
densator der Kolonne aufsteigender Oampf und 
abwartsstromende FlUssigkeit in innige BerUhrung 
gebracht werden und durch den dabei stattfinden- 
den Stoffaustausch die leichter siedenden Bestand- 
teile im Kondensator und die hoher siedenden Be- 
standteile in der Kolonnenblase erhalten werden. 
Ferner betrifft die Erfindung eine Vorrichtung zur 
DurchfUhrung des Verfahrens, bestehend aus einer 
Destillationskolonne mit FlUssigkeitssammlern und 
Wiederverteileinrichtungen. 

Packungskolonnen finden in der destillativen 
Trenntechnik vielfMltige Anwendungen. Als Trenn- 
einbauten werden neben regellosen SchUttungen, 
z.B. aus Raschigringen, Pallringen, Keramiksatteln, 
auch geordnete Packungen eingesetzt. Diese kon- 
nen beispielsweise aus perforierten Metallblechen, 
aus Metallgeweben oder auch aus Kunststoff oder 
keramischem Material gefertigt sein. GegenOber 
Bodenkolonnen bieten gepackte Kolonnen insbe- 
sondere Vorteile hinsichtlich des Druckverlustes, 
der geringen thermischen Beanspruchung empfind- 
licher Stoffe sowie hSufig auch der Investitionsko- 
sten. Der Einsatzbereich erstreckt sich sowohl auf 
Falle, bei denen nur eine geringe Reinheit der 
abzutrennenden Fraktionen erforderlich ist, als 
auch auf Anwendungen mit hohen Reinheitsanfor- 
derungen. Speziell in Anwendungsfallen, bei denen 
sehr hohe Reinheitsanforderungen zu erfQIIen sind, 
stofit der Einsatz von gepackten Kolonnen in der 
industriellen Praxis noch auf Widerstand, da die 
geforderten Reinheiten mit gepackten Kolonnen im 
ProduktionsmaBstab vielfach nicht erreicht werden 
konnten, so daB man wieder auf den Ein satz von 
Bodenkolonnen ubergehen muBte. 

Eine Uberdimensionierung, d.h. eine VergrSBe- 
rung der PackungshOhe brachte in diesen Fallen 
keinen ausreichenden Erfolg und ist aus Kosten- 
grUnden ohnehin unerwQnscht. Daher wird als ge- 
brauchliche Abhilfe von den Packungsherstellern 
eine mehrfache Sammlung der FlUssigkeit und ihre 
Wiederverteilung Uber Zwischenverteiler empfoh- 
len. Dies ist bisher die aussichtsreichste Moglich- 
keit zur sicheren Erzielung hoher Produktreinheiten 
in gepackten Kolonnen. Nachteilig sind bei Verwen- 
dung von FlUssigkeitssammlern und Verteilern je- 
doch ihre Kosten und die vergrcJBerte Bauhdhe. Je 
Zwischenverteilung muB abhangig vom Verteilertyp 
und dem Kolonnendurchmesser mit einer zusatzli- 
chen BauhShe von 1 bis 2,5 m gerechnet werden. 

Vorliegender Erfindung liegt dementsprechend 
die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren und eine Vor- 
richtung zur destillativen Trennung von Stoffgemi- 



schen zu entwickeln, mit denen auch bei Einsatz 
von Destillationskolonnen mit FUllkorpern und Pak- 
kungen eine hohe Reinheit der von einem Stoffge- 
misch abzutrennenden Bestandteile erreicht wer- 

s den kann. 

Die Losung der Aufgabe besteht in einem Ver- 
fahren der eingangs geschilderten Art, bei dem 
gemaB der Erfindung in der Destillationskolonne 
eine gezielte Ungleichverteilung der RUssigkeitsbe- 

io rieselungsdichte Qber den Kolonnenquerschnitt ein- 
gestellt wird. Die auf den vorrichtungsmaBigen Teil 
der Aufgabe sich beziehende Losung besteht dar- 
in, daB entsprechend der gewiinschten FlUssig- 
keitsberieselungsdichte im Kernbereich sowie im 

75 Wandbereich der Kolonne die Anordnung der Ab- 
fluBoffnungen und/oder deren Durchmesser gezielt 
dimensioniert werden. 

Weitere Einzelheiten und Vorteile des Verfah- 
rens und der Vorrichtung nach der Erfindung sind 

20 anhand eines in der Zeichnung schematisch darge- 
stellten AusfUhrungsbeispiels nachfolgend be- 
schrieben. 
Es zeigen: 

Rgur 1 den schematischen Aufbau einer De- 
25 stillationskoionne 

Rgur 2 den schematischen Aufbau einer De- 
stillationskolonne mit einer Trenn- 
wand 

Rgur 3 ROssigkeitssammler und Wiederver- 

30 teileinrichtung in einer Kolonne 

Bei der Trennung von Stoffgemischen in einer De- 
stillationskolonne (Rgur 1) werden Gblicherweise 
zwischen einem Verdampfer V im Kolonnensumpf 
oder -blase und einem Kondensator K im Kolon- 

35 nenkopf aufsteigender Dampf und abwartsstromen- 
de FlUssigkeit in innige BerUhrung gebracht. Bei 
dem dabei stattfindenden Stoffaustausch reichern 
sich die leichter siedenden Bestandteile im Dampf 
und die schwerer siedenden Bestandteile in der 

40 FlUssigkeit an. Erstere A werden Uber Kopf abge- 
zogen, letztere Bestandteile B bzw. C bleiben in 
der Blase der Kolonne zurUck. Die GUte der Trenn- 
wirkung hangt von der GleichmaBigkeit der Vertei- 
lung von Dampf und FlUssigkeit Uber den gesam- 

45 ten Querschnitt des Kolonneninnenraums langs des 
Stromungsweges und der Intensitat deren Durch- 
mischung ab. Bekannterweise stellt sich aber eine 
verstSrkte Stromung von FlUssigkeit und Dampf im 
Bereich der Kolonnenwand und gegebenenfalls an 

so Trennwanden 7 (Rgur 2), die sog. Randgangigkeit, 
ein, da die Randschicht der FUHkorperschuttung 
bzw. Packung einen geringeren Widerstand bietet. 
In diesen Bereichen nimmt die FlUssigkeit daher 
nur unzureichend am Stoffaustausch teil. 

55 Voriiegende Erfindung schafft hier Abhilfe, in- 
dem in diesen Bereichen im Abtriebsteil 3, 4, 6 der 
Kolonn , unterhalb des Stoffgemischzulaufs also, 
gezielt eine niedrigere RUssigkeitsstromdichte ge- 
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genUber den Gbrigen Bereichen eingestellt wird, 
beispielsweise 10 bis 100 %, vorzugsweise 20 bis 
50 %. Im Verstarkungsteil 1, 2, 5 der Kolonne 
hingegen wird die FIQssigkeitsstromdichte erh5ht, 
beispielsweise 10 bis 1000 %, vorzugsweise 20 bis 
50 %. 

Bei Verwendung von Trennwandkolonnen er- 
folgt im Bereich der Trennwand 7 in ihrer Gesamt- 
ISnge oder in Teiibereichen eine abweichende 
FIGssigkeitsbeaufschlagung, wobei im Zulaufteil 2 
oberhalb der Zulaufstelle und im Entnahmeteil 5 
unterhalb der Seitenentnahmestelle einer erhohte 
FIGssigkeitsbeaufschlagung und im Zulaufteil 4 un- 
terhalb der Zulaufstelle und im Entnahmeteil 3 
oberhalb der Seitenentnahmestelle eine emiedrigte 
FIGssigkeitsbeaufschlagung eingestellt wird. 

Diese gezielte Ungleichverteilung der FIGssig- 
keit kann mittels Verteileinrichtungen 9 (Figur 3) fUr 
die FIGssigkeit verschiedener Bauarten erhalten 
werden, indem z.B. die Zahl und Anordnung der 
AbfluBoffnungen 10 und/oder deren Durchmesser 
entsprechend konstruktiv ausgelegt werden. Vertei- 
ler fUr die FIGssigkeit sind zumindest am oberen 
Ende der Kolonne und an der Zulaufstelle vorhan- 
den. FUr den Fall, daB zusatzliche Zwischenvertei- 
ler mit vorgeschaltetem FIGssigkeitssammler 11 
eingesetzt werden, ist es vorteilhaft, diese ebenfalls 
mit einer entsprechenden Ungleichverteilung fUr 
die FIGssigkeit zu versehen. 

Die Ungleichverteilung der FIGssigkeit kann 
auch durch konstruktive MaBnahmen an der Kolon- 
nenwand und gegebenenfails an Trennwanden er- 
reicht werden, beispielsweise durch Ableitbleche 8 
fGr die FIGssigkeit in Hohenabstanden von 0,1 bis 
2 m, vorzugsweise von 0,3 bis 1 m im Abtriebsteil 
der Kolonne. Bei ungeordneten FGIIkorperschGttun- 
gen sollte das Ableitblech von der Wand aus etwa 
das 0,5 bis 3-fache, vorzugsweise das 1 bis 1,5- 
fache der FGIIkorperabmessungen in den Kolon- 
nenraum ragen. 

Eine weitere Moglichkeit, die gezielte Ungleich- 
verteilung der FIGssigkeitsberieselungsdichte einzu- 
stellen, kann darin bestehen, dafi im Verstarkungs- 
teil 1, 2, 5 der Kolonne bei Betriebstemperaturen, 
die oberhalb der Umgebungstemperatur liegen, die 
Dicke und Lage der Isolierschicht 12 des Kolonnen- 
manteis je nach der Temperaturdifferenz zwischen 
Kolonne und Umgebung so gewahlt wird, daB die 
gewunschte flachenbezogene FIGssigkeitsmehrbe- 
lastung im Randbereich erreicht wird. 

Im Abtriebsteil 3, 5, 6 der Kolonne kann die 
FIGssigkeitsberieselungsdichte im Wandbereich 
durch Verdampfung mittels einer Schutzbeh izung 
13 an der Kolonnenwand verringert werden. 



PatentansprUch 

1. Verfahren zur destillativen Trennung von Stoff- 
gemischen in die reinen Bestandteile mittels 

5 einer Destillationskolonne, die ganz oder teil- 

weise Packungen aus geordneten oder unge- 
ordneten Trennelementen enthalt, bei dem 
zwischen einem Verdampfer und einem Kon- 
densator der Kolonne aufsteigender Dampf 

10 und abwartsstromende FIGssigkeit in innige 

Beruhrung gebracht werden und durch den 
dabei stattfindenden Stoffaustausch die leichter 
siedenden Bestandteile im Kondensator und 
die hoher siedenden Bestandteile in der Kolon- 

75 nenblase erhalten werden, dadurch gekenn- 

zeichnet, daB in der Destillationskolonne eine 
gezielte Ungleichverteilung der FIGssigkeitsbe- 
rieselungsdichte Uber den Kolonnenquerschnitt 
eingestellt wird. 

20 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Einstellung der FIGssigkeits- 
stromdichte im Bereich der Wand der Kolonne 
und einer gegebenenfails vorhandenen Trenn- 

25 wand vorgenommen wird. 

3- Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB in den Abtriebsteilen der 
Kolonne in den Wandbereichen eine verringer- 
30 te FIGssigkeitsbelastung und in den Verstar- 
kungsteilen in den Wandbereichen eine erhoh- 
te FIGssigkeitsbelastung eingestellt wird. 

4. Verfahren nach den AnsprGchen 1 bis 3, da- 
35 durch gekennzeichnet, daB bei Verwendung 

von Trennwandkolonnen im Bereich der Trenn- 
wand in ihrer Gesamtlange oder in Teiiberei- 
chen in den Wandbereichen eine abweichende 
FIGssigkeitsbeaufschlagung erfolgt, wobei im 

ao Zulaufteil oberhalb der Zulaufstelle und im Ent- 

nahmeteil unterhalb der Seitenentnahmestelle 
eine erh5hte FIGssigkeitsbeaufschlagung und 
im Zulaufteile unterhalb der Zulaufstelle und im 
Entnahmeteil oberhalb der Seitenentnahme- 

45 stelle eine emiedrigte FIGssigkeitsbeaufschla- 

gung eingestellt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB die querschnittsbezogene 

50 FIGssigkeitsstromdichte in den Teiibereichen 

mit verringerter Einstellung urn 10 bis 100 %, 
vorzugsweise 20 bis 50 %, gegenGber dem 
Gbrigen Bereich vermindert wird und in den 
Teiibereichen mit erhohter Einstellung urn 10 

55 bis 1000 %, vorzugsweise urn 20 bis 50 %, 

gegenGber dem Gbrigen Bereich vergroBert 
wird. 
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6. Vorrichtung zur DurchfGhrung des Verfahrens 
nach den AnsprOchen 1 bis 5, bestehend aus 
einer Destillationskolonne mit FlUssigkeits- 
sammlern (11) und Wiederverteiieinrichtungen 

(9), dadurch gekennzeichnet, daS entspre- 5 
chend der gewOnschten Flussigkeitsberiese- 
lungsdichte im Kernbereich sowie im Wandbe- 
reich der Kolonne die Anordnung der AbfluB- 
Sffnungen (10) und/oder deren Durchmesser 
gezielt dimensioniert werden. w 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS bei Verwendung von regellosen 
FOilkdrperschOttungen in Kolonnenbereichen, 

bei denen in den Wandbereichen im Abtrieb- 75 
steil eine verringerte FIQssigkeitsbeaufschla- 
gung angestrebt wird, in Hohenabstanden von 
0,1 bis 2 m, bevorzugt 0,3 bis 1 m, Abstreifele- 
mente (8) an den Wandungen angebracht wer- 
den, die 0,5 bis 3, bevorzugt 1 bis 1,5 FGIlkdr- 20 
perabmessungen weit in die FOIIkfirperschOt- 
tung hineinreichen und die ROssigkeit aus dem 
Wandbereich in die Packung ableiten. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekenn- 25 
zeichnet, daG bei Kolonnen, deren Temperatur 

im Verstarkungsteil (1 , 2, 5) oberhalb der Um- 
gebungstemperatur tiegt, die Dicke und Lage 
der Isolierschicht (12) auf dem Kolonnenmantel 
so ausgelegt wird, daB die gewOnschte erhohte 30 
flachenbezogene FlOssigkeitsberieselungsdich- 
te im Randbereich der Kolonne erreicht wird. 

9. Vorrichtung nach Anspruch 6 und 7, dadurch 
gekennzeichnet, da8 durch eine Schutzbehei- 35 
zung (13) an der Kolonnenwand im Abtriebsteil 

(3, 5, 6) der Kolonne die Flussigkeitsberiese- 
lungsdichte im Wandbereich durch Verdamp- 
fung verringert wird. 
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FIG.3 
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(54) Verfahren und Vorrichtung zur destillativen Trennung von Stoffgemischen 

(57) Zum Ausgleich der Randgangigkert der in einer FIG 3 

Destillationskolonne abwartsstromenden HQssigkeit 
wind hinsichtlich eines optimalen Stoffaustausches mit 
dem aufsteigenden Dampf sine gezielte Ungleichvertei- 
lung der RQssigkeitsberieselungsdichte Ober den 
Kolonnenquerschnitt eingestelK. Diese Ungleichvertei- 
lung der Flussigkeit kann mittels Verteileinrichtungen 
(9) for die HQssigkeit verschiedener Bauarten erhalten 
werden. 
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